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Beschreibung 

Die Erfindung betritVt cin diskominuicrliches Verfahren 
zur Hcrsiellung konzen trie iter, rieselfahiger anioniensidhal- 
tiger Granulate, insbesondere Alkybenzolsulfonat( ABS )- 
Granulate, mil Sehiiitgewichien oberhalb 500 g/l. 

Dent Einsatz von Alkylbenzolsulfonaten in Wasch- und 
Reinigungsiuiticln koiiiim eine grolSe Bedeulung zu. da Ten- 
sidverbindungen dieser Stoflklasse wirtschaftlich herstell- 
bar sind. hervorragende Wasch- und Reinigungswirkung 
zeigen und hinsichtlich ihres okologischen Verbal tens nicht 
hinter anderen Anionerstensiden, wie zuni Beispiel Fettal- 
ko ho 1 s u I fate n. zuriickslehen . 

Obwohl die win schawl lie he Synthese von hellfarbigen 
Anionentensiden auf A BS- Basis heute gesi chert er Stand des 
technisehen Wissens isi. treten bei der Herstellung und der 
Verarbeitung soldier Tenside anwendungstechnische Pro- 
bleine auf. So fallen die Tensidsalze bei ihrer Herstellung in 
Form waBriger Zubereitungsformen an. vvobei Wasserge- 
hahe im Bereich von etwa 10 bis SOGew.-'tf und insbeson- 
dere int Bereich von etwa 35 bis 60 Gew.-% einstellbar sind. 
Produkle dieser Art haben bei Rauni tempera tur pastenfor- 
niige bis schneidfahige Beschaffcnheit. wobei die FlielS- und 
Punipfahigkeit soldier Pasren schon im Bereich von etwa 
50 Gew.-% Aktivsubstanz eingeschrankt ist oder gar verlo- 
rengeht, so daB bei der Weiterverarbeiiung soldier Fasten, 
insbesondere bei ihrer Einarbeitung in Feststoffnuschungen, 
beispielsweise in teste Wasch- und Reinigungsmittel, be- 
traehtLiehe Problenie entstehen. Es ist deuienlsprechend ein 
altes Bediirfnis Wasdmiitteltenside auf ABS-Basis in trok- 
kener, insbesondere rieselfahiger Fonn zur Verfiigung stel- 
len zu konnen. Tatsachlich gelingt es auch, nach herkoimn- 
licher Trocknungsteelinik, zum Beispiel itn Spruhturm, rie- 
selfahige ABS-Pulver oder -Granulate zu bekomtuen. Hier 
zeigen sich jedoch gravierende Einschrankungen. da die er- 
haltenen ABS-Zubereitungen hygroskopisch sind, unter 
Wasseraufnahme aus der Luft bei der Lagerung verkluntpen 
und auch im WaschmitteL-Fertigprodukt zur Vcrklumpung 
neigen. Rieselfahige, nicht hygroskopische und verkluni- 
pende ABS-Granulate konnen niir geeigneten Tragenuate- 
rialien, beispielsweise Zeolithen und/oder Silikaten und/ 
oder Alkaticarbonaten oder durch Oberflachenbehandlung, 
beispielsweise mil leinteiligen Fesrstoffcn, erhalten werden. 
Die Verfahren zur Herstellung soldier Granulate sind ener- 
gieintensiv, da die Neutralisation der ABS-Saurc (fortan 
kurz ABSS genannt), die Granulation und die Trocknung 
und eventuelle Oberflachenbeschichtung in verschiedenen 
Verf ah re n ssc h ri 1 1 e n e r folge n . 

Die europaische PatentanmeLdung EP-A-0 678 573 (Proc- 
ter & Gamble) beschreibt ein Verfahren zur Herstellung rie- 
selfahiger Tensidgranulate mil Schiitigewichien oberhalb 
600 g/l, in deni Aniontcnsidsaurcn mit einem ObcrschuB an 
Neutralisationsmittel zu einer Paste mit mindestens 
40 ( iew.-% Tensid umgesetzt werden und diese Paste mit ei- 
neni oder inehreren Pulver(n }. von denen mindestens eines 
spruhgetrocknet sein mulS und das anionisches Polymer und 
kationisches Tersid enihalt, vermischt wird, wobei das ent- 
stehende Granulat optional getrocknet werden kann. 

Die Verwendung eines festen Neutralisationsmittels zur 
Neutralisation von Aniontensidsauren wird auch in der EP- 
A-0 555 622 (Procter & Gamble) beschrieben, wo dieses 
MilteL vorzugsweise ein Carbonat. mit einer mittleren Teil- 
chengroBe von unter 5 urn im slochiontel rise hen ObcrschuB 
in einem Hochgeschwindigkeitsniischcr mit der Anionten- 
sidsaure versetzt und eventuell unter Zugabe anderer Zu- 
schlagstoffe gran u lien wird. 

Aus der europaischen Patentanmeldung EP-A-0 402 112 
(Procter & Gamble) ist ein kontinuierliches Neutralisations- 
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/Granulat ions verfahren zur Herstellung von FAS- und/oder 
ABS-Granulaten aus der Saure bekannt. in dem die ABS- 
Saure mil mindestens 62%iger NaOH neutralisiert und dann 
unter Zus;itz von Hilfsst often, zuni Beispiel ethoxvlierteu 

5 Alkoholen oder Alkylphenolen oder eines oberhalb von 
48,9°C schmelzenden Polyethylenglykols mit einer Mol- 
niasse zwischen 4000 und 50000 granuliert wird. Der Zusatz 
von Festsioffen wie beispielsweise Zeolith und/oder Natri- 
uincarbonat wird in dieser Schrift nicht beschrieben. 

to Die europaische Patentanmeldung EP-A-0 508 543 ( Proc- 
ter <$l Gamble) nennt ein diskontinuierliches Verfahren. in 
dem Zeolith. Natriumcarbonal und Natron lauge in einem 
Mischer vorgemisehi und dann mit der Tensidsaure versetzt 
werden. Ein ebenfalls beanspruchtes kontinuierliches Ver- 

15 fahren geht aber bereits von einer Losung der neutralisiert en 
ABS- Saure aus. 

Die deutsche Offenlegungsschrift DE-A-42 32 874 (Hen- 
kel) offenbart ein Verfahren zur Herstellung wasch- und rei- 
nigungsaktiver Aniontensidgranulate durch Neutralisation 

x> von Aniontensiden in ihrer Saureform. Als Neutralisations- 
mittel werden teste, pulverformige Sloffe offenbart. Die er- 
haltenen Granulate haben Tensidgebalte urn M.) Gew.-% und 
Scliuttgewichte von unter 550 g/l. 

Auch the deutsche Offenlegungsschrift DE-A-42 16 629 

25 (Hen kel.) offenbart ein Verfahren zur Herstellung anionten- 
sidhalriger Wasch- und Reinigungsmittel. Hierbei wird in ei- 
nem Mischer ein Feststoff vorgelegt. auf den eine separat 
liergestellte, mindestens teilweise neutralisierte Anionten- 
sid-Saurc gegeben wird, wobei der Feststoff die uberschus- 

$0 sige Saure neutralisiert. 

Die internationale Patentanmeldung WO 96/38529 (Proc- 
ter & Gamble) beschreibt ein Verfahren zur Herstellung 
hochaktiver Waschinitrelgranulate, in dem 15 bis 35 Gew.- 
% Aniontensidsaure. 5 bis 65 Gew.-% Phosphat builder und 

35 10 bis 65 Gew.-% Carbonat in einem Hoehintensitatsnu- 
scher vermischt und anschlieBend in einem moderate n Mi- 
scher agglotneriert werden, wobei das Carbonat die Anion- 
tensidsaure neutralisiert und das resultierende Granulat ein 
Schuttgewicht von mindestens 550 g/l aufweist. 

40 Die europaische Patentanmeldung EP-A-0 438 320 (Uni- 
lever) offenbart ein diskontinuierliches Verfahren zur Her- 
stellung einer granularen Waschmittelzusammensetzung 
oder Komponente hierfur, in dem festes, wasserlosliches, al- 
kalischcs anorganisches Neutralisationsmittel - gcgebencn- 

4S falls in Mischung mit anderen Feststoffen - in einem Mi- 
scher vorgelegt und bewegt wird und eine lliissige Anion- 
tensidsaure zu dent bewegten Feststoffbett zugegeben wird. 
Hierbei soli eine Teniperatur von 55°C wahrend der Neutra- 
lisation nicht iiberschritten werden; zusatzlich wird ein Bin- 

50 der eingesetzt, die Neutralisationsmischung soil im festen 
Zustand verbleiben. wobei schlieBlich Scliuttgewichte ober- 
halb von 650 g/l crrcicht werden. 

Die Klassierung von Granulaten wahrend der Herstellung 
wird in der EP-A-0 512 552 (Kao Corp.) beschrieben. Bei 

55 dem in dieser Schrift offenbarten Herstellungsprczefi wird 
eine geknetete oder extrudierte Waschmittelzusammenset- 
zung gemahlen, gesiebt und die Feinkornanteile in einem 
Hochgeschwindigkeitsmischer zu groberen Granulatkor- 
nern aufagglomeriert. Das Agglomerat wird anschlieBend 

60 mit dem voriier abgetrennten groben Pulver vermischt und 
gegebenenfalls weiter oberflachenbehandelt. beispielsweise 
abgepudert. 

Der Aufbau von feineren Teilclien zu groberen Teilchen 
durch Granulation wird auch in den japanischen Schrift en 
65 JP 61/69897 bis IP 61/69900 (Kao Corp., Derwent Ab- 
stracts) beschrieben. Hier werden spriihgetrocknete Granu- 
late in einem Hochgeschwindigkeitsmischer zunachst zer- 
kleinert und nachfolgend unter Zusatz von fliissigem Binde- 
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mind unci OberHachemikxlilizierer granulicrt. Bei tier Auf- 
agglomeraiion von Staub- uikI Fcinkornantcilcn zu groberen 
Granulaikornern resultierl nebcn cineni erhcblichen Llher- 
koruanicil cine breite TeitchengroBenverteilung. 

Alio beschriebenen Verfahren des Standes der Technik 
fiih re n zu cine?- mehr odor minder breitcn TeilehengroBever- 
teilung mil zum Teil erhcblichen Mengen an sogcnannten 
"Oberkomanleilen". Insbesonderc die diskontinuierlichen 
Vertahren liefern hohe Anieile von Teilchen mil Teilchen- 
g rotten oberhalb von 2 mm. 

Die Aufgabe der Ertindung wares, ein einfaehes und ver- 
gleichswcisc koslengiinsliges diskoniinuierliehes Verfahren 
zur Hersiellung konzenirierter anioniensidhaltiger Granu- 
late, insbesonderc A.BS-Granulaie. ausgehend von der Sau- 
reform des Tens ids und unter Zusatz von granulations tor- 
dernden Feststoffen. beispielsweise Zeolith zu enlwickeln, 
wobei die erhallenen Granulate Sehiitlgewichte von minde- 
siens 5CX) g/I aufweisen. Hierbei soil insbesonderc der bis- 
lang anfallende Anteil an Teilchen mil KorngroBen iiber 
2 mm ("Grobkornanteil") deuilich verringert werden. 

Es wurde nun gefunden. daB der Uberkomanteil in einem 
einslufigen Neutralisalions/GranulationsprozcB durch ge- 
eigneic ProzeBfuhrung deuilich verringert werden kann. 

Gegenstand der Ertindung isi dementsprechend in einer 
ersten Ausfulirungsform ein diskoniinuierliehes Vertahren 
zur Hersiellung einer granularen Waschmiitelzusammensei- 
zung oder Komponente hiertlir. in dent testes, wasserlosli- 
ches, alkalisches anorganisches Neui rati sal ions mi tie I - ge- 
ge be nen falls in Mi seining mil anderen Feststofren — in ei- 
nem Mischer vorgelegt und bewegt wird und eine fiiissige 
Aniontensidsaure zu dem bewegten Festsloffbett zugegeben 
wird. wobei folgende Verfalirensschrilte durchgefiihrt wer- 
den: 

i) Granulation der Misehung zu Granularen. die zu 
mehr als 40 (jew.-% der Gesamtmasse aus Teilchen 
mil Teilehendurchmessern oberhalb von 2 nun beste- 
hen. 

ii) Absieben der Panikel mil Teilehendurchmessern 
unterhalb von 2 mm, 

iii) Zuriickfiihrung der Teilchen mi t TeilchengroBen 
oberhalb von 2 mm in den Mischer und Zerkleinerung 
unter emeutem Kornaufbau mil teilchenformigen In- 
liallsstotten von Wasch- und Reinigungsmitteln zu fei- 
neren Agglomeraten, 

iv) Vereinigung der in den Schriiten ii) und iii) gcbil- 
deten Granulate zur granularen Waschmiltelzusam- 
menselzung bzw. Komponente hierfiir. 

Zur A us tunning des Granulationsschrittes im ertindungs- 
gemaften Vertahren sind die fur Granulafionszwecke iibli- 
chen Mischer einsetzbar. Gecignete Mischer sind beispiels- 
weise Ei rich®- Mischer der Serien R oder RV (Warenzeichen 
der Maschinenfabrik Gustav Eirieh. Hardheim). die Fukae® 
FS-G-Mischer (Warenzeichen der Fukae Powtech, Kogyo 
Co.. Japan), die Lodige® FM-. KM- und CB-Mischer (Wa- 
renzeichen der Lodige Maschinenbau GmbH, Paderborn), 
die Drais®-Serien T oder K-T (Warenzeichen der Drais- 
Werke GmbH, Mannheim) oder der Schugi Flexomix® (Wa- 
renzeichen der Hosokawa Schugi B.V., Lelylstad, Nieder- 
lande). Hierbei kann das erfindungsgemaBe Vertahren so- 
wohl in Hochintensitats- als .auch in langsamlaufenden Mi- 
schern durchgefiihrt werden. Beispiele fur schnellaufende 
Mischer sind der Lodige® CB 30 Reeve ler (Warenzeichen 
der Lodige Maschinenbau GmbH, Paderborn), die oben gc- 
nannten Fukae® FS-G-Mischer (Warenzeichen der Fukae 
Powtech, Kogyo Co., Japan), der Eirich® -Mischer Typ R 
(Warenzeichen der Maschinenfabrik Gustav Eirich. Hard- 



heini) oder der Drais® K-1TP 80 (Warenzeichen der Drais- 
Werke GmbH, Mannheim). Beispiele fur langsamlaufende 
Mischgranulatoren sind der Drais® K-T 160 (Warenzeichen 
der Drais- Werke GmbH. Mannheim) sowie der Lodige® 
5 KM 300 (Warenzeichen der Lodige Maschinenbau GmbH. 
Paderborn). Letzterer, der oftmals als "Lodige Ptlugschar- 
mischer" bezeichnel wird. isl zur Durch fuhmhg des erfin- 
dungsgemaBen Verfahrens besonders geeignet. Insbeson- 
derc im letzigenannten Mischgranu later lassen sich soge- 
10 nan men "Messerkranze" als Zerteilvorrichtung einbauen. 
die gebildete Oberkornanteile zu feineren Partikeln zerhak- 
ken. Da gleichzeitig auch fcinere Teilchen zu Staub zerhackt 
werden, ist der Einsatz tier Messerkdpfe nur innerhalb be- 
stimmter Grcnzen moglich. 

t5 Durch die Auf lei lung des diskontinuierlichen Verfahrens 
in zwei Schritte result iert ein erheblich geringerer Uber- 
kornanteil als beim einsiufigen diskontinuierlichen Vertah- 
ren. So kann beispielsweise die Menge an granulationsfor- 
dernden Zusclilagstoffen, die vorzugsweise Inhaltsstoffe 

20 von Wasch- und Reinigungsmittel sind, aufgeteilt werden, 
wobei dcr erst e Teil im ersten Verfahrensschritl (Neutralisa- 
tion) zugegeben wird und der zweite Teil erst nach dem Ab- 
trennen der Feinkornanteile. Im Rah men dcr vorliegenden 
Etiindung kennzeichnen die Begritfe "Grobkom". "Fein- 

-5 korn" und "Staub" Teilchen mil TeilchengroBen oberhalb 
von 2 mill, Teilchen mil G rotten von 100 bis 2000 urn sowie 
Teilchen mil GroBen unterhalb 100 nni. Die 'TeilchengroBen 
werden dabei so definiert. daB mindestens 95 Gew.-% der 
Teilchen durch ein Sieb der entsprechenden Maschenweite 

M ) fa lien b zw. au f de m S i e hhode n ve rb I e i he n . 

Durch die erfindungsgemaBe Verfahrensgestaltung wer- 
den in der ersten Stufe i ) Granulate gebildet. die zu mehr als 
40 Gew.-% der Gesamtmasse aus Teilchen mil Teilehen- 
durchmessern oberhalb von 2 nun bestehen. Die auf diese 

35 Weise erhallenen Granulate sind vorzugsweise frei von 
Staubanteilen und bestehen vorzugsweise zu weniger als 
20 Gew.-% der Gesamtmasse aus Teilchen mil Teilchengro- 
Ben unter 400pm. Nach Abtrennung der Feinkornanteile im 
Verfahrensschritl ii) werden die Teilchen mil Teilchengro- 

40 Ben oberlialb von 2 mm in den Mischer zuruekgefuhrt und 
einer Zerkleinerung unter emeutem Kornaufbau unterzogen. 
Auch in dieser Verfahrensstufe iii ) resultieren nahezu staub- 
treie Granulate, die mil den in Schritt ii) gebildeten Granu- 
laten zutu fertigen Produkt vermischt werden. [nsgesamt lie- 

45 fert das erfindungsgemaBe Verfahren dabei deuilich verrin- 
gerte Grobkornanteile. 

Die vorliegende Ertindung beinhaltet die Neutralisation 
einer Aniontensidsaure mit einem festen. wasserloslichen, 
alkali schem. anorganischem Neutralisationsmittel. Als Ani- 

>o ontensidsauren kommen im Rahmen der vorliegenden Ertin- 
dung hauptsachlich Alkylbenzolsulfonsauren (ABSS), Al- 
kylsulfonsaurcn oder Alkvlschwcfclsaurcn in Betracht. Be- 
zogen auf das entstehende Granular, be tragi die Menge an 
Aniontensidsaure. die ini ertindung sgemaBen Verfahren ein- 

5.s gcselzt wird. 15 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 
35 Gew.-% und insbesonderc 25 bis 30 Gew.-%. 

Als ABSS kommen im ertindungsge mafic n Verfahren 
\\ M*zugsw e i se Co_ [ y A I k y Iben zo I s u I fonsciu re n , Ole H n s u 1- 
lonsiiuren. das heiBt Gemische aus Aiken- und Hydroxyal- 
kansulforsiiuren sv>wie Disulfonsauren, wie man sie bei- 
spielsweise aus Ct jsus-Monoolefmen mil end- oder innen- 
siiindiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit. gasformi- 
gem oder llussigem Schwefeltrioxid erhall, in Betracht. 
Auch die Alkvlschwcfelsauren. die beispielsweise durch 

'»> I Jmselzung von Fettalkoholen mit H2SO4 gewonnen wer- 
ileri, sind als Aniontensidsaure einsetzbar. An der Stelle von 
reiner ABSS kann im erfindungsgemaBcn Verfahren auch 
ein Gemisch aus ABSS und Niotensid verwendet werden. 
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wobei der Gehalt an Niotensid im Bereich von I bis 
10 tiew.-%. vorzugsweise von } bis S (icw.-^, bezogen auf 
das fertige Granulai. bet rage n kann. 

Als testes, wasserlosliches. alkalisches anorganisches 
Neuiralisaiionsniittel konuut insbesondere Natriuincarbo- 
nau gegebenen falls in Mischung mil eineni oder inehreren 
anderen Neuiralisaiionsmiiteln der genannten Art. in Be- 
trachl. Andere teste, wasserlosliehe. alkalisehe unorgani- 
sche Neuiralisaiionsniittel sind beispielsweise Alkalimetall- 
hvdrogencarbonate. Alkalimeiallsilikate aberauch die Alka- 
li met all hydroxide. 

Natriuiucarbonai weist neben seiner Funk lion als Neutra- 
lisationsnuttel im entsiehenden Granulai zusaizlich Builder- 
eigenschaften auf und kann - sotern es im UbersehuK einge- 
setzt vvurde - die Alkalitai der Wasehfloite erhohen. Auf 
diese Weise kann Natriuiucarbonai als alleiniger Geriislstoff 
in den granularen Waschmiitelzusammensetzungen bzw. 
Koiuponente hierfur vorhanden sein. es kann aber aueh in 
Mischung mit anderen Geriiststoftcn eingesctzt vverden. 
Selbstverstandlich kann ini erfindungsgeinafien Verfahren 
aueh ganzlich aul" Natriuiucarbonai verziehtet vverden. wo- 
bei als teste, wasserlosliehe. alkalisehe anorganische Neu- 
tral isationsmittel beispielsweise Stoffe oder Gemisehe von 
Stoffen aus den oben genannten Gruppen eingesetzt vverden. 

Das oder die Neuiralisaiionsniittel werden mi tides tens in 
solehen Mengen eingesetzt. die zur vollstrindigen Neutrali- 
sation der Aniontensidsaurc tlihren. Dariiber hinaus konnen 
die Neuiralisaiionsniittel im Oberschuti eingesetzt werden. 
sotern ein hoherer Anteil dieser Stoffe im rertigen Granulat 
gewunschl vvird. In einer bevorzugten Ausfiihrungsfomi der 
Erfindung betragt die Menge an test en. wasserlos lichen, al- 
kalischen anorganischen Neutralisationsniitteln, die tin er- 
findungsgemafien Verfahren eingesetzt wird. 10 bis 
50Gew>%. vorzugsweise 15 bis 40 Gew.-% und insbeson- 
dere 20 his 30 Gew.-%. jeweils bezogen auf das entstehende 
Granulai. 

Zusaizlich zuni festen Neulralisationsniittel konnen im 
Mischer we it ere teilchenfomiige Inhaltsstoffe von Wasch- 
und Reinigungsmitteln vorgelegr werden. Diese Stoffe kon- 
nen beispielsweise dazu dienen, die Granulation zu fdrdem. 
Hire Einarbeitung kann aber aueh aus okonomischen Griin- 
den direkt im ersten Granulationsschritt erfolgen, ohne daft 
hieraus besondere Verfahren svorteile resultieren. Granulati- 
onsfdrdcrndc Fcststoffc, die im erfindungsgcinalSen Verfah- 
ren eingesetzt werden konnen, sind anorganische Builder- 
substanzen. insbesondere Zeolilhe. 

Dereingesetzte feinkristalline, synthetische undgebunde- 
nes Wasser enthaltende Zeolith ist vorzugsweise Zeolith A 
und/odcr P. Als Zeolith P wird Zeolith MAP® (Handelspro- 
dukt der Firnia Crostield) besonders bevorzugt. Geeignet 
sind jedoch aueh Zeolith X sowie Miscluingen aus A. X unci/ 
oder P. Der Zeolith kann als spriihgetrocknetes Pulver oder 
aueh als ungetrocknete. von ihrer Herstellung noeh feuehte, 
siabilisierte Suspension zuni Einsatz konunen. Fur den Fall. 
daB der Zeolith als Suspension eingesetzt wird, kann diese 
geringe Zusatze an niehtionisehen Tensiden als Stabilisato- 
ren enthalten, beispielsweise I bis 3 Gew.-%, bezogen auf 
Zeolith. an ethoxylierten C, 2 -C l8 -Feltalkoholen mit 2 bis 5 
Ethylenoxidgruppen. C^-Cia-Fettalkoholen mit 4 bis 5 
Ethvlenoxidgruppen oder ethoxylierten Isotridecanolen. 
Geeignete Zeolithe weisen eine miltlere TeilchengroBe von 
weniger als 10 pin (Volumenverteilung: MelSmethode: 
Coulter Counter) auf und enthalten vorzugsweise 18 bis 
22 Gew.-%. insbesondere 20 bis 22 Gew.-% an gebundenem 
Wasser. 

Weitere geeignete Bestandteile in einer Mischung granu- 
lationsfordernder Feststoffe sind wasserlosliehe anorgani- 
sche Salze wie beispielsweise Sulfate. In einer bevorzugten 



Ausfuhrungsform verwendet das ertindungsgemaBe Verfah- 
ren als granulai ionsfordemden Feststoff Zeolith. der im 
Mengen verhaltnis 1 : } bis 3 : I mit dem festen Neuiralisaii- 
onsniittel. das vorzugsweise Natriuiucarbonai ist. gemischt 
5 wird. 

Selbstverstandlich kann mit dem erfindungsgemaBen Ver- 
fahren eine komplette VVasch- und Reinigungsmittelzusam- 
uiensetzung hergestelli werden, indent man weitere Fnhalts- 
stoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln in den Mischer 

10 zur Feststofftnischung hinzugibt. FlLissige Bestandteile kon- 
nen - sotern sie sauresiabil sind - mit der Aniontensidsaure 
aufgediist werden - fur die Niotenside ist dies oben bereits 
besehrieben worden. 

Als weitere Inhallsslofte konunen beispielsweise Geriisi- 

15 stoffe. Bleichmiitel, Bleichaktivatoren. Enzyme. Schaumin- 
hibiloren usw. in Betracht. Unter den Geriistsioffen sind ne- 
ben dem bereits genannten Zeolith insbesondere Natriunisi- 
likate und organische Cobuilder zu nennen. 

Geeignete kristalline, schichtforniige Natriumsilikaie be- 

:o sitzen die allgemeine Fonnel NaMSi^Oix+i • H?0, wobei M 
Natrium oder Wasserstoff bedeutet. x eine Zahl von 1 .9 bis 4 
und y eine Zahl von 0 bis 20 ist und bevorzugle Werte fur x 
2, ^ oder 4 sind. Derartige kristalline Schiehtsilikate werden 
beispielsweise in der europaischen Patentantneldung EP-A- 

15 0 164 514 (Hoechst AG) besehrieben. Bevorzugle kristal- 
line Schiehtsilikate der angegebenen Forniel sind solche. in 
denen M fiir Natrium steht und x die Werte 2 oder 3 an- 
ninimt. Insbesondere sind sowohl p- als aueh 8-Natriuindis- 
ilikate Na?Si:0 5 • yH : 0 bevorzugt, wobei p-Natriumdisili- 

M) kar beispielsweise naeh dem Verfahren erhalten werden 
kann, das in der intemationalen Patentanmeldung WO-A- 
91/08171 (Henkelj besehrieben ist. 

Einsetzbar sind aueh aiuorphe Natriunisilikate mit eineni . 
Modul Na 2 0 : SiO? von 1 : 2 bis I : 3,3. vorzugsweise von 

35 1 : 2 bis 1 : 2.S und insbesondere von I : 2 bis 1 : 2,6, wel- 
che loseverzogert sind und Sekundarwascheigenschatten 
aufweisen. Die Loseverzogerung gegeniiber herkonmili- 
chen aniorphen Nat riu nisi likaten kann dabei auf verse hie- 
dene Weise, beispielsweise durch Oberllachenbehandlung, 

40 Compoundierung, Konipaktierung/Verdichtung oder durch 
Ubertrocknung hervorgerufen worden sein. Im Rahmen die- 
ser Erfindung wird unter dem Begriff "amorph" aueh "ront- 
genamorph" versranden. Dies heiBt, daB die Silikate bei 
Ron tgenbeugungsex peri men ten keinc seharfen Ron t gen re - 

45 tlexe lie fern, wie sie fiir kristalline Substanzen tvpisch sind, 
sondern alien falls ein oder mehrere Maxima der gestreuien 
Rontgenstrahlung, die eine Breite von inehreren Gradein- 
heiten des Beugungswinkels aufweisen. Es kann jedoch sehr 
wohl sogarzu besonders guten Buildereigenschaften fiihren, 

50 wenn die Silikatpartikel bei Elektronenbeugungsexperimen- 
ten verwaschene oder sogar scharfe Beugungsmaxima lie- 
fem. Dies isl so zu inlcrpreticren. daB die Produktc niikro- 
kristatline Bereiche der GroBe 10 bis einige Hunderi nni auf- 
weisen. wobei Werte bis max. 50 nin und insbesondere bis 

55 max. 20 mn bevorzugt sind. Derartige sogenannte rontgena- 
iiiorphe Silikate. welche ebenfalls eine Loseverzogerung ge- 
geniiber den he rkom m lichen Wasserglascm aufweisen, wer- 
den beispielsweise in der deutschen Paientamneldung DE- 
A-44 00 024 besehrieben. Insbesondere bevorzugt sind ver- 
dichteie/kompaktierte aiuorphe Silikate, eompoundierte 
aiuorphe Silikate und ubertrocknete rontgenamor|?he Sili- 
kale. 

Selbstverstandlich ist aueh ein Einsatz der allgemein be- 
kannlen Phosphate als Buildersubstanzen nioglich. sotern 
65 ein derar tiger Einsatz nicht aus okologisehen Griinden ver- 
tuieden werden sollte. Geeignet sind insbesondere die Natri- 
umsalze der Orthophosphate, der Pyrophosphate und insbe- 
sondere der Tri polyphosphate. 
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Li ranch bare organise lie Geriisisubsianzcn sind beispiels- 
weise die in Form ihrer Nairiunisalze einsetzbaren Polyear- 
bonsauren, wie Cilronensaure, Adipinsiiure . Bernsteinsaure, 
G I ul a rs a u re , We i nsiiu re. Zucke rsau re u , A 1 1 1 i n oc a i bo usati- 
ren. Nilriloiriessigsaure (NTA), sofern ein derartiger Einsatz 
aus okologischen Griinden nicln zu beansianden ist, sowie 
Mischungen aus diesen. Bevorzugte Salze si rid die Salze der 
Pol vearbon siiu ten wie Cilronensaure. Adipinsiiure, Bern- 
steinsaure, Glutarsaure. Wcinsuure. Ziickersiiuren und Mi- 
schungen aus diesen. 

Unierden als Bleiehinittel dienenden. in VVasser H-O- lie- 
fer nden Vcrbindungen haben das Watriumperborattelrahy- 
drat und das Natriumperboratmonohydrai besondere Bedeu- 
tung. Weiiere brauchbare Bleiehinittel sind beispielsweise 
Natriunipcrcarbonat, Peroxypyrophosphate, Cilratperhv- 
drate sowie H>0- liefernde persaure Salze oder Persauren, 
wie Perbenzoate, Peroxoph thai ate, Diperazelainsaure, 
Phi haloi mi nope rsau re oder Diperdodecandisaure . 

Uni beini Wasehen bei Teinperaturen von 60°C und dar- 
unter cine verbesserte Bleichwirkung zu erreichen, konnen 
Bleiehaktivatoren als alleiniger Bestandleil oder als Inhalts- 
s loft* der Koniponente b) eingearbeiiet werden. Als BLeieh- 
aklivatoren konnen Verbindungen, die unler Perhydrolyse- 
bedingungen uliphatische Peroxocarbonsaurcn ruit vorzugs- 
weise 1 bis 10 C-Atomen. insbesondere 2 bis 4 C-Atomen. 
und/oder gegebenenfalls substituiene Perbenzoesaure erge- 
ben, eingeseizi werden. Geeigner sind Substanzen, die O- 
und/oder N-AcvLgruppen der genannten C-Atomzahl und/ 
oder gegebenenfalls substiiuierte Benzoylgruppen tragen. 
Bevorzugt sind mehrfach aeylierie Alkvlendiamine. insbe- 
sondere Tetraacetylethylendiamin (TAED), acylierte Tria- 
zinderivate, insbesondere 1 ,5-Diaeet y 1-2. 4-diox one xahv- 
dro-l,3,5-iriazin (DADHT), acylierte Glykolurile. insbeson- 
dere Tetraacetylglykoluril (T'AGU). N-Acvliniide, insbeson- 
dere N-Nonanoylsuccinimid (NOSI). acytierie Phenolsulfo- 
nate. insbesondere n-Nonanovl- oder Isononanoyloxyben- 
zolsulfonat (n- bzw. iso-NOBS). Carbonsaureanhydride, 
insbesondere Phthalsaureanhydrid, acylierte niehrwertige 
Alkohole. insbesondere Triacetin, Ethylenglykoldiacetat 
und 2,5- Di ace t ox y- 2 ,5-di h yd ro f u ran . 

Zusatzlich zu den konventionellen Bleiehaktivatoren oder 
an deren Stelle konnen auch sogenannie Bleichkatalysatoren 
in die Formkorper eingearbeiiet werden. Bei diesen Stoffen 
hundcll es sich urn bleichverstiirkende Ubergangsmctall- 
salze bzw. Ubergangsmetallkoniplexe wie beispielsweise 
Mn-. Fe-, Co-, Ru- oder Mo-Salenkoniplexe oder -carbonyl- 
komplexe. Auch Mn-, Fe-, Co-, Ru-, Mangelnde Offenba- 
rung-, Ti-, V- und Cu-Komplexe tnit sticks! offhaltigen Tri- 
pod-Liganden sowie Co-, Fe-, Cu- und Ru-Aiuniinkoiii- 
plexe sind als Bleichkatalysatoren verwendbar. 

Als Schauiuinhibitoren konimen beispielsweise Seifcn 
natiirlichcr oder synthetischer Hcrkunft in Betracht, die ci- 
nen hohen Anteil an Cis_:4-Feitsauren aufweisen. Geeignete 
nichttensidische Schauiuinhibitoren sind z, B. Organopoly- 
siloxane und deren Geniische mil mikrofeiner, gegebenen- 
falls silanierter Kieselsaure oder Bistearylethylendiamid. 
Mil Vorteilen werden auch Geniische aus versehiedenen 
Schauniinhibitoren verwendet, beispielsweise solche aus Si- 
likonen. Parafrinen oder Wachsen. Vorzugsweise sind die 
Schauiuinhibitoren an eine granulare, in Wasser Losliche 
bzw. dispergierbare Tragersubstanz gebunden. Insbesondere 
sind dabei Mischungen aus Paraninen und Bislearylethylen- 
dianiiden bevorzugt. 

Zusatzlich konnen iru erfindungsgeniaBen Verfahren auch 
StorTe zugesetzt werden, welche die Ol- und Fettauswasch- 
barkeit aus Textilien positiv beeinflussen (sogenannte soil 
repellents). Dieser Effekt wird besonders deullich, wenn ein 
Textil verschniutzt wird, das bereits vorher mehrfach ruit ei- 
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neni erlindungsgemaBen Wasclmiitiel, das diese ol- und fell- 
lose tide Koniponente en I halt, ge wasehen wurde. Zu den be- 
vorzugten ol- und fell lose nden Komponcnlen zahlen bei- 
spielsweise niclit-ionische Cell uloscet her wie Melhylcellu- 
5 lose und Melhylhydroxy-propylcellulose mit eineni Anteil 
an Methoxyl-Gruppen von KS bis M)Gc\v.-% und an Hy- 
droxy pro poxy I -Gruppen von 1 bis 15 Gew.-%, jewel Is he- 
zogen autden nichtionischen Cell uloscet her, sowie die aus 
deru Stand der Technik bekannten Polymere der Phthalsaure 
to und/oder der Terephlhalsaure bzw. von deren Derivaten, ins- 
besondere Pol y mere aus Ethvlenlerephthalatcn und/oder 
Polveihvlenglykolierephlhalaien oder anionisch und/oder 
niehiioniseh inodilizierten Derivaten von diesen. Besonders 
bevorzugt von diesen sind die sulfonierten Derivate der 
15 Phthalsaure- und der Tereph t ha I sau re-Poly mere. 

Als Enzyme kommen solche aus der Klasse der Protea- 
se n. Lipasen, Amy laser). Cellulasen bzw. deren Geniische in 
Frage. Besonders gut geeignet sind aus Baklerienslammen 
oder Pilzen. wie Bacillus subiilis. Bacillus licheniformis und 
20 S t rept omyces g rise u s ge wonne nc e n zy mat i sc he Wi rkstoffe. 
Vorzugsweise werden Prole asen vein Subtilisin-Typ und 
insbesondere Proteasen, die aus Bacillus lentus gewonnen 
werden, eingeselzt. Dabei sind Enzymmischungen. bei- 
spielsweise aus Protease und Amylase oder Protease und Li- 
25 pase oiler Protease und Cell ill ase oder aus Cellulase und Li- 
pase oder aus Protease, Amylase und Lipase oder Protease, 
Lipase und Cellulase, insbesondere jedoch Cellulase-haltige 
Mischungen von besondere in Inieresse. Auch Feroxidasen 
oder Oxidasen haben sich in einigen Fallen als geeignet er- 
30 wiesen. Die Enzyme konnen an TragerstorTen adsorbiert 
und/oder in Hullsubslanzen eingebetlet sein, urn sie gegen 
vorzeitige Zersetzung zu sehutzen. Der Anteil der Enzyme, 
Enzymmischungen oder Enzymgranulaie in der Feststoff- 
inischung ini erfindungsgeniaBen Verrahren kann beispiels- 
35 weise etwa 0,1 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise 0.1 bis etwa 
2 Gew.-% be tragen. 

Als optische Aufheller konnen Derivate der Diaminostil- 
bendisulfonsaure bzw. deren Alkali met all salze eingeselzt 
werden. Geeigner sind z. B. Salze der 4,4'-Bis(2-anilino-4- 
40 inorphoLino- 1 ,3,5-rriazinyl-6-aniino)stilben-2,2'-disultbn- 
siiure oder gleichartig aurgebaute Verbindungen, die anstelle 
der Morpholino-Gruppe eine Diethanolaminogruppe, eine 
Methylaminogruppe. eine Anilinogruppc oder eine 2-Me- 
thoxyethylaininogruppe tragen. Weiterhin konnen AulTicller 
45 vont Typ der substituierten Diphenylstyryle anwesend sein, 
z. B. die ALkalisalze des 4.4'-Bis(2-sullbstyryl)-diphenyls. 
4,4 , -Bis(4-chlor-3-sulfostyryl )-diphenyls, oder 4-(4-Chior- 
styryl)-4'-(2-sulfostyryl)-diphenyls. Auch Geniische der 
vorgenannten Aullieller konnen verwendet werden. 
50 Die Aniontensidsaure kann gegebenenfalls auch in Mi- 
schung mit weiteren StorTen eingeselzt werden, sofern diese 
Stolfc satires tabil sind. Wic oben bereits erwahnt, lassen 
sich insbesondere Niotenside zur Aniontensidsaure zumi- 
schen, aber auch Zumischungen von Aniontensiden sind 
55 problemlos moglich. wodurch die tiiissige Aniontensidsaure 
den Cliarakter eines Teilneutralisais erhalt. MaBgabe bei der 
Zugabe weiterer Stoffe zur Aniontensidsaure ist, dafi diese 
flieB- und pumpfahig bleibt und sich in llussiger Form auf 
das bewegte Feststoffbett aufbringen lalSt. Hierzu kann ge- 
60 gebenenfalls die Temperatur erhoht werden, wenngleich bei 
Raumteiuperatur tiiissige Aniontensidsauren bzw. deren Mi- 
schungen deutlich bevorzugi sind. 

Als nichtionische Tenside werden vorzugsweise alkox- 
ylierte, vorteilhafterweise ethoxylierte, insbesondere pri- 
65 mare ALkohole mit vorzugsweise 8 bis 18 C-Atonien und 
durchschnittlieh I bis 12 Mol Ethylenoxid (EO) pro Mol Al- 
kohol eingesetzt, in denen der Alkoholrest linear oder be- 
vorzugt in 2- S tell ung methyl verzweigt sein kann bzw. li- 



BNSDOCID: <DE_1 9735788A1_I^ 



DE 197 35 788 A 1 



10 



ncare unci melhylverzweigte Resie im Gemisch enthalten 
kann, so wie sie iiblicherweise in OxoalkohoLresten vorlie- 
gcn. Insbesondere sind jccloch Alkoholethoxylale mit linea- 
ren Resien aus Alkoholen nativen Ursprungs mil 12 bis 18 
C-Aiomen. z. B. aus Kokos-. Palm-. Talgteil- odcr Oleylal- 
kohol. unci durchschnitttich 2 bis 8 EG pro Mol Alkohol be- 
vorzugt. Zu den bevorzugien eihoxylierten Alkoholen geho- 
ren beispielsweise C i: _ u -Alkohole mil 3 EO oder 4 EC). 
Cq_ u -Aikohol mil 7 EG, C\j-is-Alkohole mil 3 EG, 5 EG. 7 
EG oder 8 EO. C i: _is-Alkohole mil 3 EO, 5 EG oder 7 EG 
und Mischungen aus diesen, wie Mischungen aus (.'12-14- Al- 
kohol mil 3 EG und C i: _ l8 - Alkohol mil 5 EG. Die angege- 
benen Elhoxylierungsgrade stellen statist isehe Miltehverie 
clar, die fur ein spezielles Produki. eine ganze oder eine ge- 
brochene Zahl sein konnen. Bevorzugte Alkoholeihoxylale 
vveisen eine eingeengte Homologenverteilung auf ( narrow 
range ethoxylates, NTRE). Zusatzlich zu diesen niehtioni- 
schen Tersiden konnen auch Feltalkohole mil mehr als 12 
EO einsesetzt werden. Beispiele hierfiir sind Talgfettalko- 
hol miH4 EO, 25 EG, 30 EG oder 40 EG. 

AuBerdeni konnen als vveitere nichtionische Tenside auch 
Alkylglykoside der allgemeinen Fennel RO(G) x eingesetzt 
werden. in der R einen primaren geradkettigen oder methyl- 
verzweigten, insbesondere in 2-Stellung methyl verzweigten 
aliphatischen Rest mil S bis 22. vorzugsweise 12 bis 18 C- 
Atomen bedeuiel und G das Symbol ist, das Mir eine Glyko- 
seeinheit mil 5 oder 6 C-Atomen. vorzugsweise fur Glucose, 
steht. Der Oligomerisierungsgrad x. der die Verteilung von 
Monoglykosiden und Oligoglykosiden angibt. ist eine belie- 
bige Zahl zwischen 1 und 10: vorzugsweise liegt x bei 1.2 
bis 1.4. 

Eine weitere Klasse bevorzngt eingesetzter nichtionischer 
Tenside. die entweder als alleiniges nichrionisches Tensid 
oder in ^Combination mil anderen nichrionischen Tensiden 
eingesetzt werden, sind alkoxylierte. vorzugsweise ethox- 
vlierte oder ethoxy lierte und propoxylierte Fettsaurealkyle- 
ster, vorzugsweise mil 1 bis 4 KohlenstorTatomen in der Al- 
kylkette. insbesondere Feltsauretuethylester, wie sie bei- 
spielsweise in der japanischen Patentanmeldung JP 
58/217598 beschrieben sind ocier die vorzugsweise nach 
dem in der internationalen Patentanmeldung WO-A- 
90/13533 (Henkel) beschriebenen Verfahren hergeslellt 
werden. 

Auch nichtionische Tenside voni TVpdcr Aminoxide, bei- 
spielsweise N-Kokosalkyl-N.N-dimetlwlanunoxicl und N- 
Talgalkyl-N.N-dihydroxyethylaminoxici. und der Fettsaure- 
alkanolamide konnen geeignet sein. Die Menge clieser nich- 
tionischen Tenside betragt vorzugsweise nicht mehr als die 
der ethoxylierten Fettalkohole. insbesondere nicht mehr als 
die Halfte davon. 

Weitere geeignete Tenside sind Poly hy droxy tettsaurea- 
niidc der Fonnel (I). 



Alkvlnmin oder eincin Alkanolainin unci nachtblgende Acy- 
lierung mil einer Fetlsaure. einem Fciisaurealkylesier oder 
einem Fctisiiurechlorid erhalicn werden konnen. 

ZurGruppe der Polyhydroxyfeiisaureamide aelioren auch 
Verbinduneen der Fonnel (II). 



r!-0-R 2 
I 



R-CO-N-[Z] 



(I) 



R-CO-N-[Z] 



(ID 



in der RCO fur einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 
KohlenstorTatomen. R l fur Wasserstoff. einen Alkyl- odcr 
Hydroxyalkylrest mil 1 bis 4 KohlenstofYatomen und |Z| fur 
einen linearen oder verzweigten Polyhydroxyalkylrest mit 3 
bis 10 KohlenstorTatomen und 3 bis 10 Hydroxy Igruppen 
steht. Bei den Polyhyclroxyfeusaureamiden handelt es sich 
urn bekannte Stofte, die iiblicherweise durch reduktive Ami- 
nierung eines reduzierenden Zuckers mil Animoniak. einem 



in der R fur einen linearen oder verzweigten Alkyl- oder Al- 
15 kenvlrest mil 7 bis 12 Koh lens loffal omen, R l fur einen li- 
nearen, verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen 
Arvlrest mil 2 bis 8 Kohlensiolratomen und R : fur einen li- 
nearen. verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen 
Arvlrest oder einen Oxy-Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffa- 
10 toinen steht. wobei (; L _ 4 - Alkyl- oder Phenylreste bevorzugt 
sind und |Z] fur einen linearen Polyhydroxyalkylrest steht. 
dessen Alkylkette mil mindeslens zwei Hydroxylgruppen 
sLibstituiert ist, oder alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte 
oder propoxylierte Deri vale dieses Resies. 
25 |Z] wird vorzugsweise durch reduktive Aminierung eines 
reduzierlen Zuckers e dial ten. beispielsweise Glucose. Fruc- 
tose, Maltose. Lactose. Galactose. Mannose oder Xylose. 
Die N-Alkoxy- oder N- Aryloxy-substituierlen Verbindun- 
gen konnen dann beispielweise nach der Lehre der intema- 
30 tionalen Anmeldung WO-A-95/07331 (Procter & Gamble) 
durch Umsetzung mil Fettsauremethylestem in Gegenwart 
eines Alkoxids als Katalysator in die gewiinschten Polyhy- 
droxyfeltsaureamide uberfuhrt werden. 

Ln einer geeigneten Misch- unci Granuliervorrichtung, 
35 beispielsweise in entsprechenden Anlagen vom Typ eines 
Eirich- Mischers, eines Lodige- Mischers, beispielsweise ei- 
nes Prlugseharinischers der Finna Lodige. oder eines Mi- 
schers der Firm a ScluigL werden bei Umfangsgeschwindig- 
keiten cier Mischorgane vorzugsweise zwischen 2 und 7 m/s 
40 (PrUigscharmischer) beziehungsweise 5 bis 50 m/s (Eirich, 
Sehugi), insbesondere zwischen 15 und 40 m/s die Anion- 
tensidsaure (vorzugsweise ABSS) etnerseits und wasserlos- 
liche und/oder wasserunlosliche Feststoffe andererseits in 
solchen Mengcnvcrhaltnissen cingespcist und derart intersiv 
45 miteinander vennischt. daB ein rieselfahiges Granulat ent- 
steht. Dabei kann gleichzeitig in an sich bekannter Weise 
eine vorbestinunte KorngrdBe des Granulats eingestelll wer- 
den. Der Neutralisations- und MischprozeB benotigt nur ei- 
nen sehr kurzen Zeitraum von beispielsweise etwa 0,5 bis 
50 10 Minuien, insbesondere etwa 0.5 bis 5 Minuten (Eirich-' 
Mischer, Lodige- Mi scher) zur Homogenisierung des Gemi- 
sches untcr Ausbildung des ricselfahigcn Granulates. Im 
Schugi-Mischer hingegen reicht normalerweise eine Ver- 
weilzeit von 0.5 bis 10 Sekunden aus. uni ein rieselfahiges 
55 Granulat zu erhalten. 

Die zwischen den beiden Verfahrensschritten erfolgende 
Abtrennung der Feinkornanteile kann auf unterschiedliche 
Weise erfolgen. Eine bevorzugte Ausfiihrungsrbrm des er- 
nndungsgemaBen Verfahrens sieht vor, daB die Abtrennung 
60 der Teilchen mil TeilchengroGen unterhalb 2 mm Liber ein 
dem Mischer nachgeschaltetes Schragsieb erfolgt. Die 
Grobkomanteile verbleiben auf dem Sieb und werden zur 
Durchfuhrung der zweiten Verfahrensstute in den Mischer 
zuruckgefuhrt, wtihrend die Feinkornanteile, die das Sieb 
65 passieren, zur Abmisehung mil dem Produkt aus der zweiten 
Verrahrensstufe zwischengelagert werden. 

Eine weitere Aus full rungsform der vorliegenden Erfin- 
dung sieht vor, daB die Abtrennung der Teilchen mit Teil- 
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chengroBen unterhalb 2 nun Liber eine deni Mischer nachge- 
schaltelc gasbetriebene GroBcnklassierung ("Airlift") er- 
folgt. Hierbei werdcn die Teilchen einem entgegengesetz- 
lem Gasstroni ausgcsetzt. wobei die Geschwindigkeit cles 
G ass iron is so geregelt werden kann, daB nur Teilchen. die 5 
cine best i mint e Masse iiberschreiten. hi nabf alien, wahrend 
die anderen Teilchen eniweder in der Schwebe vcrbleiben 
oder aufwarts geblasen werdcn. Da die TeilchengroBe und 
die Masse der Teilchen zueinander proportional sind, kann 
auf diese Weise eine GroBenklassierung erreichi werden. i.o 
Als Betriebsgasc fur solehe " Airlift"- Vorrichlungen eignen 
sich nehen Lur'l insbesondere fnertgase wie SiickstorT. Koh- 
lendioxid oder Fdelgase. 

[n einer besonders bevorzugten AusfLihrungsform der 
vorliegenden Erlindung erfolgi die Abtrennung der Teilchen 15 
mil TeilehengroBen unterhulb 2 nun Liber einen durch eine 
Siebbodeneinlage klassierend gesialieien Mischerausirag. 
Diese Verfahrensvariante eriaubt es, die Feinkomanteile 
durch Offnen des Mischeraustrages bei langsani laufenden 
Misclnverk auszutragen. wobei die Grobkornanteile direkt -<> 
i i i i Mischer vcrbleiben und nichi wicder in den Miseher zu- 
riickgefuhrl werden niLissen. 

Die it n Mischer bertndlichen Grobkornanieile werden 
dann mil weiteren granulations tordernden ZusehlagstolTen 
(beziehungsweise dent zweiten Teil dieser Zusehlagstoffe. 25 
siehe oben) versetzt und bei Laufendcm Miseliwerk granu- 
lien. Sotern der Mischgranulator zusatzlieh eine Zerteilvor- 
richtung aufweisl. ist es bevorzugt, diese in der zweiten Ver- 
fahren sst Life einzuschalten. Nach der Granulation in der 
zweiten Verfahrensslufe werden die Granulate der ersten 30 
unci zweiten Stufe tniteinander vennischt und bilden die fer- 
tige granulate Wasehniittelzusanunensetzung oder die Kom- 
ponente hierfiir. 

Beispiele -*5 

Das folgende Anwendungsbeispiel verdeutlicht das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren und zeigt Vorteile gegeniiber her- 
koiuni lichen Verfahren auf: 

Aus 9 kg Alkylbenzolsulfonsaure (A.BSS, 97% Aktivsub- 40 
stanz) und 1.3 kg eines mil 7 EG ethoxylierten Ci6-is-Felt- 
alkohols wurde eine tliissige Mischung aus Aniontensid- 
siiure und Niocensid hergestellt. Zur Herstellung nach einem 
iiblichen Verfahren ( Verglcichsbeispiel) wurden in einem 
1 30-l-L6dige-Pt1ugschaniiischer 11,5 kg Natriunicarbonal 45 
verge leg t und 4.5 kg der aniontensidsaurehaltigen Mi- 
schung Liber einen Zeitrauni von 4 Minuten aurgedust. Nach 
derZugabe von 11,6 kg Nairiumiripolyphosphai wurden die 
resrlichen 5,S kg der aniontensidsaurehaltigen Mischung 
aufgedust und abschlieBend 6,5 kg Zeolith 4 A zugegeben. 5u 
Nach derZugabe des Zeoliths wird der Mischer noeh 30 sec. 
bei eingcschalteteni Messerkranz lauten gclassen. Man er- 
halt ein Produkt in it 40 bis 45% Oberkorn (TeilchengroBen 
oberhalb von 2 mm). 

Nach ertindungsgetnaBer Vorgehens weise wird analog 55 
dent obi gen Bei spiel verfahren, nur werden nach dem kom- 
pletten AurVlusen der aniontensidsaurehaltigen Mischung le- 
diglich 4,5 kg Zeolith zugegeben und tinier Einsaiz des 
Messerkranzes 30 Sekunden lang granuliert, wobei man ein 
Produkt mil 50 bis 55% Oberkorn erhalt. Nach Abtrennung 60 
der Feinkomanteile wird der Uberkornanieil im Mischer mil 
den resllichen 2 kg Zeolith versetzt und bei eingcschalteteni 
Messerkranz 5 Minuten g rami lien. Die bei den Granulat- 
Fraktionen werden vereinigl und weise n nun insgesami ei- 
nen Uberkornanieil (TeilchengroBe oberhalb von 2 mm) von 65 
lediglich 10 bis 20% auf. 
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Patent anspriiche 

1. Diskoniinuierliches Verfahren zur Herstellung einer 
granularen Waschniittelzusamniensetzung oder Koni- 
ponentc hierfiir. in dem testes, wasserlosliches, alkali- 
sches anorganisches Neutralisations mine I - gegebe- 
nenfalls in Mischung mil anderen Feslsloffen - in ei- 
nem Mischer verge leg t und bewegt wird und eine IlLis- 
sige Aniontensidsaure zu dem bewegten Feststoffbett 
zugegeben wird, dadurch gekennzeichnet, daB fol- 
gende Verfalirersschritte durchgefuhri werden: 

i) Granulation der Mischung zu Granulaten. die 
zu mehr als 40 Gew.-% der Gesamtmasse aus 
Teilchen mil Teilchendurchniessem oberhalb von 
2 mm bestehen, 

ii.) Absieben der Partikel mil TeileheiKlurchnies- 
sern un let hal b von 2 mm, 

iii) Zuriiekfiihrung der Teilchen mil Teilchengro- 
Ben oberhalb von 2 nun in den Mischer und Zer- 
kleinerung unter erneutem Kornautbau mil teil- 
chen formigen uihallsstoffen von Waseh- und Rei- 
nigiingsmiiteln zu leineren AggLonieraten. 

iv) Vereinigung der in den Sehrilten ii) und iii) 
gebildeten Granulate zur granularen Waschmittcl- 
zusainmensetzung bzw. Komponenre hierfiir. 

2. Verfahren nach Anspruch K dadurch gekennzeich- 
net, daB die Menge an Aniontensidsaure, die im ertin- 
dungsgcmaBen Verfahren eingesetzt wird, 15 bis 
40Gew.-%, vorzugs weise 20 bis iS Gew.-% und ins- 
besondere 25 bis 30Gew.-% be tragi. 

3. Verfahren nach einem der An sprue he 1 oder 2, da- 
durch gekennze ich net, daB die II us sige Aniontensid- 
saure tin Gem i sch mil einem Niotensid eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Menge an festen, was- 
serloslichen, alkalischen anorganischen Neutralisati- 
onsmitteln 10 bis 50 Gew.-%. vorzugsweise 15 bis 
40Gew.-% und insbesondere 20 bis 30Gew.-% be- 
tragt. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Abtrennung der Teil- 
chen mit TeilchengroBen unterhalb 2 nun Liber ein dem 
Mischer nachgeschalteies Schragsieb erfolgt. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Abtrennung der Teil- 
chen mit TeilchengroBen unterhalb 2 mm iiber eine 
dem Mischer nachgesehalteie gasbetriebene GroBen- 
klassierung ("Airlift") erfolgt. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Abtrennung der Teil- 
chen mit TeilchengroBen unterhalb 2 mm iiber einen 
durch eine Siebbodeneinlage klassierend gestallctcn 
Mischeraustrag erfolgt. 
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